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RESUMO
“COMPOSICOES DE AMORTECIMENTO DA VIBRAGAO”

Uma composicdo precursora curavel para preparacdo de uma
composicédo de amortecimento da vibracdo tendo uma densidade
de menos do que 0,9 g/cm® compreendendo a referida
composicdo precursora (i) uma ou mais resinas de epdxi
rigidas, (ii) uma ou mais resinas de epdxi flexiveis, (iii)
um primeiro conjunto de microesferas ocas, (iv) um segundo
conjunto de microesferas ocas em que as microesferas do
primeiro conjunto s&do diferentes em composicdo das
microesferas do segundo conjunto e um agente curavel capaz
de reticular as resinas de epdxi rigidas e flexiveis.
Também proporcionadas sdo composicdes de amortecimento da
vibracdo obteniveis das composicgdes precursoras e métodos
de preparacdo de tais composigbdes de amortecimento da

vibracéo.



DESCRICAO
“COMPOSICOES DE AMORTECIMENTO DA VIBRACAO”

Referéncia Cruzada a Aplicag¢do Relacionada

Esta aplicacdo reivindica o beneficio da RU 0724378.5,
depositada em 14 dezembro, 2007, a divulgacdo da qual é

incorporada por referéncia na sua totalidade aqui.

Area Técnica

As composicdes e o método para fabrico dessas composicdes
proporcionados aqui relacionam-se com composicdes de

amortecimento da vibracdo baseadas em resinas de epdxi.

Antecedentes

Muitos veiculos de transporte, dispositivos de aparelhos
eletrénicos, e maAgquinas estdo sujeitos a barulho e a
vibracdo devido aos ambientes nos quais eles s&do colocados
ou usados. Tais barulho e vibracdo podem apresentar
problemas no seu uso ou funcdo e podem ser irritantes ou
prejudiciais para o0s usuarios de tais aparelhos ou
dispositivos. Portanto, existe uma necessidade de reduzir o
impacto de tais barulho e vibracdo nos dispositivos,
aparelhos e seus usuarios. Em muitas aplicacgdes, o barulho
e a vibracdo sdo reduzidos pela colocacdo ou fixacdo em
tais veiculos ou dispositivos de amortecedores
extensionais. Amortecedores extensionais s&o usualmente
almofadas compdsitas tendo num lado um adesivo sensivel a
pressdo ou de fusdo a quente. Estes sdo aplicados ao
substrato de vibracdo. Tais placas sdo dificeis de apor a

ou moldar em torno de partes com formas estranhas.

Composicgcdes de resina termoendureciveis tém sido usadas

como alternativas as almofadas. Na WO 99/16840, wuma



composicdo de resina de epdxi foi descrita tendo boas
propriedades de amortecimento da vibracdo. No entanto, de
acordo com a WO 02/50184, bons valores de amortecimento da
vibracéo foram somente observados numa janela de
temperaturas muito estreita. Para aumentar a Jjanela de
temperaturas, tiveram de ser usados enchimentos especificos
tendo uma alta razido de aspeto ou uma estrutura tipo placa.
Para aumentar a Jjanela de temperaturas, a WO 02/50184
descreve o uso de composicdes de resina alternativas
compreendendo resinas de epbdxi e um interpolimero

termopléastico.

Sumario

Existe ainda uma necessidade de composicdes tendo
propriedades de amortecimento da vibracdo ndo sé6 a uma
janela de temperaturas de mais do que 30°C mas também tendo
boa resisténcia mecidnica a uma janela de temperaturas mais
ampla, e.g. da temperatura ambiente até cerca de 100°C.
Tais boas propriedades mecédnicas sdo ©particularmente
desejadas quando se empregam as composicgdes de
amortecimento da vibracdo na indistria transportadora, tal
como indtstria de aeronaves, de motorizados ou de
embarcac¢des, onde os componentes aos quais as composicdes
de amortecimento tém sido aplicadas podem ser sujeitos a

varias temperaturas e/ou forcas mecédnicas.

Além disso, em particular na indlstria transportadora mas
também noutras aplicacdes, existe uma necessidade continua
para reducdo do peso para poupar custos de energia.
Portanto, composicdes de amortecimento da vibracdo tendo
uma baixa densidade mas ainda bom amortecimento da vibracéo
e resisténcia mecdnica ao longo de uma Janela de

temperaturas comparativamente ampla.



Portanto, existe uma necessidade de composicdes de
amortecimento da vibracéo que sejam injetéaveis ou
extruddveis ou gue possam ger preparadas a partir de
composicdes precursoras injetédveis ou extruddveis tendo
boas propriedades de amortecimento da vibracdo ao longo de
uma Jjanela de temperaturas comparativamente ampla, forca
e/ou resisténcia mecénica suficiente ao longo de
temperaturas maiores do que a temperatura ambiente e que

além disso tenham uma baixa densidade.

Foi agora descoberto que composicdes de amortecimento da
vibracdo eficazes de baixa densidade, preferencialmente uma
densidade de menos do que 0,9 g/cm?, mas ainda tendo boas
propriedades de amortecimento da vibracdo e resisténcia
mecénica (e.g. mdédulo de Young maior do que 10 MPa) ao
longo de uma janela de temperaturas ampla,
preferencialmente da temperatura ambiente até pelo menos
cerca de 100°C, podem ser preparadas com composicdes
compreendendo uma mistura de resinas de epdxi flexiveis e
rigidas, agentes de cura para reticulacdo das resinas de

epdxi e uma combinacdo de particulas esféricas ocas.

Portanto, a seguir é proporcionada uma composicéo
precursora curavel para preparacdo de uma composicdo de
amortecimento da vibracdo tendo uma densidade de menos do

que 0,9 g/cm’ compreendendo a referida composicéo

precursora
(i) uma ou mais resinas de epdxi rigidas,
(1i1) uma ou mais resinas de epdxi flexiveis,
(iii) um primeiro conjunto de microesferas organicas

ocas,



(iv) um segundo conjunto de microesferas inorgénicas
ocas em qgue as microesferas do primeiro conjunto sé&o
diferentes em composicdo das microesferas do segundo

conjunto e,

um agente de cura capaz de reticular as resinas de epdxi

rigidas e flexiveis.

E também proporcionada uma composicdo de amortecimento da
vibracdo obtenivel pela cura da composicdo precursora

descrita acima.

Além disso, é proporcionado um método de preparacdo de uma

composicdo de amortecimento da vibracdo compreendendo.

a) proporcionar de uma composicdo precursora,
b) contacto da composicdo precursora com uma superficie,

c) cura da composicdo precursora.

Adicionalmente é proporcionado um artigo compreendendo uma

composicédo de amortecimento da vibracéo.

Noutro aspeto ainda é proporcionado o uso de composicdes
para amortecimento de vibracgdes de componentes de vibracédo
tais como por exemplo um veiculo a motor, um veiculo a jato

ou um ventilador de joeira ou seu alojamento.

Descrigdo Detalhada

As propriedades de amortecimento da vibracdo de uma
composicdo de polimero podem ser medidas por andlise
térmica mecdnica dinédmica (ATMD). Uma forca oscilante ¢é
aplicada a uma dada amostra a varias temperaturas e o

deslocamento e/ou a absorcdo de energia pela amostra



resultante sdo medidos. Pela medicdo do desfasamento no
deslocamento em comparacdo com a forca aplicada é possivel
determinar as propriedades de amortecimento do material. O
desfasamento ¢ registado como a tangente da fase lag e
expresso como “fator de perda” ou “tan delta”. O fator de
perda depende da temperatura. Quando se traca o fator de
perda versus a temperatura, o grafico tem um pico a
temperatura de transicdo do vidro (Tv) da composicédo de
polimero. Portanto, o “pico do fator de perda” é
introduzido, o qual é o fator de perda a Tv da composicédo
de polimero. A variacdo das razdes dos ingredientes ou a
adicdo de plastificantes pode influenciar a Tv da
composicdo, i.e. a composicdo pode ser afinada para a
temperatura a gqual a composicdo alcanca o mais alto
amortecimento da vibracdo. O madximo num grafico do fator de
perda versus temperatura pode ser um pico estreito afiado.
Isto significa que as propriedades de amortecimento podem
ser somente satisfatdédrias numa Jjanela de temperaturas
estreita. No entanto, se sdo desejadas boas propriedades de
amortecimento da vibracdo ao longo de uma ampla gama de
temperaturas, um grafico do fator de ©perda versus
temperatura deve revelar um pico largo ao invés de um pico
afiado. A “largura” de tal pico é referida como a amplitude
de temperatura no pico do fator de perda. Um fator de perda
de mais do que 0,2 ¢é considerado como representando boas
propriedades de amortecimento da vibracdo. Portanto, é
desejado o proporcionar de composicdes tendo uma ampla
amplitude de temperatura a volta do pico do fator de perda
ao qual o fator de perda ainda alcanca um valor de 0,2 ou
acima. Quanto maior a amplitude de temperatura, mais ampla
é a gama de temperaturas a qual a amostra tem um desempenho
de amortecimento suficiente. Preferencialmente, a amplitude

de temperatura no pico do fator de perda ao qual o fator de



perda ainda alcanca um valor de 0,2 ou acima é maior do que

40°cC.

A temperatura de transicdo do vidro e logo o efeito de
amortecimento méximo podem ser ajustados pela modificacéo
da razédo dos componentes, em particular a razdo das resinas
de epdxi flexivels em relacdo as rigidas e/ou pela adicédo
de outros polimeros, assim chamados plastificantes. A
composicdo de amortecimento da vibracdo pode tipicamente
ter uma temperatura de transicdo do vidro (como determinado
por ATMD) de mais do que 20°C. A temperatura de transicéo
do vidro pode ser menor do gque 120°C ou menor do que 100°C.
Tipicamente, a temperatura de transicdo do vidro é entre

cerca de 40 e cerca de 90°cC.

As composicdes proporcionadas aqui tém uma janela
comparativamente ampla a qual elas proporcionam bom
amortecimento da vibracdo e podem portanto ser adegquadas
para substratos de vibracdo sujeitos a temperaturas de
operacdo variaveis, e.g. de cerca de 15 a cerca de 150°C,

ou de cerca de 20 a cerca de 120°cC.

Apesar da sua baixa densidade, as composicdes podem ter
suficiente forca mecidnica como expressa por um mdédulo de
Young de pelo menos acima de 10 MPa como medido por ATMD,
preferencialmente acima de uma gama de temperaturas de pelo

menos de cerca de 20°C a cerca de 100°cC.

As composicdes de amortecimento da vibracdo sdo obtidas

pela cura de uma composicdo precursora.

As composicdes precursoras sdo tipicamente extruddveis ou

injetédveis. Elas podem ter uma taxa de extrusdo de pelo



menos cerca de 30, preferencialmente 40 g/min através de
uma abertura de 4 mm a uma pressdo de 5 bar. As composicdes
precursoras, ou cada parte da composicdo precursora no caso
de uma composicdo de dois componentes, podem, por exemplo,
ter uma viscosidade de Brookfield a 25°C de entre cerca de

40 a cerca de 700 Pa.s.

As composicdes precursoras sdo baseadas em resinas de epdxi
curédveis. Elas compreendem pelo menos uma resina de epdxi
rigida e pelo menos uma resina de epdxi flexivel, uma
combinacdo de particulas esféricas (microesferas) ocas de
diferente tipo quimico e um agente de cura para reticulacéo
das resinas de epdbdéxi para formar a composicdo de
amortecimento da vibracdo. As resinas de epdxi flexiveis e
rigidas s&o tipicamente duas resinas separadas, as quais
podem estar reticuladas uma com a outra apds cura. No
entanto, ¢é também contemplado que as resinas de epdxi
flexiveis e rigidas na composicdo precursora podem star
compreendidas numa resina, i.e., tal resina pode ter

componentes de epdxi flexiveis e rigidos.

Foi descoberto que composicdes tendo propriedades de
amortecimento da vibracdo melhoradas (tendo um pico do
fator de perda de mais do que 0,5 e uma amplitude de
temperatura no pico do fator de perda ao qual o fator de
perda ¢é de pelo menos 0,2 de pelo menos 30°¢C,
preferencialmente pelo menos 40°C) podem ser preparadas
pela cura de composicdes precursoras curéaveis

(termoendureciveis) proporcionadas inclusas.

Foi também descoberto que composicdes tendo propriedades de
amortecimento da vibracdo melhoradas (tendo um pico do

fator de perda de mais do que 0,5 e uma amplitude de



temperatura no pico do fator de perda ao qual o fator de
perda ¢é de pelo menos 0,2 de pelo menos 30°¢C,
preferencialmente pelo menos 40°C) e qgue tenham uma
densidade de menos do que 0,9 g/cm® ou menos do que 0,7
g/cm?, preferencialmente menos do que 0,6 g/cm3 podem ser
preparadas pela cura de composicdes precursoras curaveis

(termoendureciveis) proporcionadas inclusas.

Foi adicionalmente descoberto que composicdes tendo
propriedades de amortecimento da vibracdo melhoradas (tendo
um pico do fator de perda de mais do que 0,5 e uma
amplitude de temperatura no pico do fator de perda ao qual
o fator de perda é de pelo menos 0,2 de pelo menos 30°C,
preferencialmente pelo menos 40°C) e que tenham uma
densidade de menos do que 0,9 g/cm3 ou menos do que 0,7
g/cm®, preferencialmente menos do que 0,6 g/cm® e as quais
tém um mbédulo de Young de pelo menos 10 MPa a uma
temperatura de 100°C podem ser preparadas pela cura de
composicdes precursoras curéaveis (termoendureciveis)

proporcionadas inclusas.

A composicdo precursora pode ser uma composicdo de duas
partes ou uma composicdo de uma parte. Numa composicdo de
duas partes, a primeira parte compreende tipicamente um
agente de cura e a segunda parte compreende tipicamente a
resina de epdxi, em que a segunda parte estd separada da
primeira parte. As razdes da primeira parte e da segunda
parte sdo escolhidas tal gque as gquantidades molares de
agente de cura e de resinas de epdxi sejam numa gama a qual
a reticulacdo da resina de epdxi ocorre. A combinacdo dos
dois componentes inicia o processo de cura.
Preferencialmente o agente de cura ¢é capaz de iniciar a

cura a temperatura ambiente. Numa composicdo de um



componente, a cura é iniciada pela submissdo da formulacéo
a temperaturas elevadas, em qgue o agente de cura é
selecionado tal que essencialmente nenhuma reticulacéio
ocorra a temperatura de armazenamento, a qual é tipicamente

temperatura ambiente (25°C).

Preferencialmente, a composicdo precursora € uma composSicado

de duas partes.

Os ingredientes das composic¢des precursoras e conformemente
também as composicdes de amortecimento da vibracédo
obteniveis das composicdes precursoras sdo descritos em

maior detalhe abaixo.

Resinas de epdxi

As resinas de epdxi sédo polimeros derivados por
polimerizacdo através da reacdo de abertura do anel de um
composto orgdnico tendo um anel de oxirano (epdxidos). Tais
materiais incluem epdxidos poliméricos alifaticos,
cicloalifdticos, aromdticos ou heterociclicos. Materiais
adequados tém pelo menos dois grupos epdxi reativos, i.e.,
polimerizaveis ou reticulédveis, preferencialmente terminais
por molécula. Tipicamente, as resinas de epdxi sédo
preparadas pela polimerizacdo de mondmeros contendo o grupo
de epdbdxi. Mondmeros adequados sdo tipicamente os produtos
da reacéao de uma epihalohadrina com um
polihidroxihidrocarboneto originando éteres de mono, bi ou

poliglicidilo.

Resinas de epdéxi rigidas

Como usadas aqui, as resinas de epdxi rigidas sédo resinas
de epdxi compreendendo unidades de repeticdo derivadas de

éteres de glicidilo de fendis ou de fendis polinucleares
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incluindo os seus derivados. Exemplos incluem éteres de
mono, di ou poliglicidilo de p,p -diidroxibenzilo, de p,p -
diidroxifenilosulfona, de p,p -diidroxibenzofenona, de
2,2 -diidroxifenilosulfona, de p,p’ -diidroxibenzofenona, de
2,2-diidroxi-1,1-dinaftilometano, e os isdémeros 2,27, 2,37,
2,47, 3,37, 3,47, e 4,4° de misturas de

diidroxidifenilometano, de diidroxidifenilodimetilometano,

de diidroxidifeniloetilometilometano, de
diidroxidifenilometilopropilometano, de
diidroxidifeniloetilofenilometano, de
diidroxidifenilopropilenofenilometano, de
diidroxifenilobutilofenilometano, de
diidroxidifenilotoliloetano, de
diidroxidifenilotolilometilometano, de
diidroxidifenilodiciclohexilometano, de

diidroxidifenilociclohexano ou suas combinacdes. Exemplos
preferenciais incluem éteres de glicidilo ou diglicidilo de

bisfenol A, bisfenol F, suas misturas ou combinacodes.
Tais éteres de glicidilo podem ser preparados, por exemplo,
pela reacdo dos correspondentes arenos funcionalizados por

hidroxilo com um excesso de epicloroidrina.

Exemplos tipicos de resinas de epdxi rigidas incluem

aquelas representadas pela fédrmula geral (I):

(R 5 (R, {RYm (R}
e i
CH3CCHO Rr! OCHCOHAO R!
\ 7/ t
© OH

na qual
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R representa H, alquilo C;-C4, tal como metilo, etilo,
propilo, butilo, isopropilo,

R! é em cada ocorréncia independentemente um alquileno C;-Cs
(e.qg. propileno, l-metiloetileno ou 1,1-
dimetilometileno), uma ligacdo direta ou carbonilo,

R’ é em cada ocorréncia independentemente H, ou um alquilo,
tal como um alquileno C;-Cs,

m & separadamente, em cada ocorréncia, um numero inteiro de
0 a 3

r pode ser 0 ou um numero inteiro > 0 e escolhido tal que o

peso molecular desejado da resina possa ser alcancado.

Exemplos de resinas de epdxi rigidas comercialmente
disponiveis baseadas no éter de diglicidilo de bisfenol A
incluem aqueles disponiveis sob o nome comercial EPON 828,
EPON 1001, EPON 1310 e EPON 1510 da Hexion Speciality
Chemicals GmbH, Rosbach, Alemanha, e DER-331, DER-332, e
DER-334 disponiveis da Dow Chemical Co. Resinas comerciais
baseadas no éter de diglicidilo de Dbisfenol F incluem,
e.g9., EPICLON 830 disponivel da Dainippon Ink and
Chemicals, Inc. Resinas baseadas em combinacdes de bisfenol
A e F estdo comercialmente disponiveis, por exemplo, como

EPIKOTE 232 da Resolution Performance Products.

As resinas de epdxi rigidas tém tipicamente um peso
molecular na gama de cerca de 170 a cerca de 10.000,

preferencialmente de cerca de 200 a cerca de 3.000 g/mol.

A resina de epdxi rigida pode ser um sélido, uma pasta ou
um ligquido a temperatura ambiente (25°C) ou pode ser um

s6lido ou pasta disperso numa resina de epdxi ligquida.
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As resinas de epdxi rigidas estdo tipicamente presentes na
composicdo numa quantidade de 20 a cerca de 40% p. com base
no peso total da composicdo precursora ou de amortecimento

da vibracéao.

Resinas de epdxi flexiveis

Como usadas aqui, as resinas de epdédéxi flexiveis sdo resinas
de epdxi compreendendo unidades de repeticdo derivadas de
monémeros tendo duas fracdes de epdxido separadas uma da
outra por pelo menos um grupo espacador. O grupo espacador
pode ser uma cadeia de alquilo, de alcoxi ou de
polioxialquilo, tendo pelo menos 6 ou pelo menos 7 atomos
catendrios lineares. A cadeia pode estar ndo substituida ou
substituida com um ou mais grupos algquilo, alcoxi ou
polioxialquilo idénticos ou diferentes, lineares,
ramificados ou <ciclicos. Preferencialmente o numero de

.

substituintes é& menor do que o numero de &tomos catenédrios.

A cadeia ¢é superior em pelo menos partes do seu
comprimento, preferencialmente superior no seu comprimento
total, livremente rotativa, i.e. flexivel. Portanto, as
resinas de epdxi sdo referidas como resinas de epdxi

“flexiveis”.

As resinas de epdxi flexiveis podem ser alifédticas ou

aroméaticas.

As resinas de epdxi flexiveis aliféticas compreendem
unidades de repeticdo derivadas de mondmeros compreendendo
pelo menos dois grupos epdxi ou grupos de éter de glicidilo
separados por uma cadeia de alquilo, de alcoxi ou de
polioxialquilo, tendo pelo menos 6 ou pelo menos 7 atomos

catendrios (lineares). Em algumas formas de realizacdo, o



13

grupo espacador pode conter menos do que 30 ou menos do que
20 ou menos do que 15 &tomos catendrios lineares. Cadeias
de alcoxi ou de polioxialguilos sdo preferenciais. Exemplos
tipicos incluem éteres de glicidilo ou éteres de
diglicidilo de polioxipolidis tais como, por exemplo,

glicdis ou alcanedidis de polioxialquileno, etc.

As resinas de epdxi flexiveis alifdticas podem ser

geralmente descritas pela férmula (II):

E1R-EZ {H,

na qual

El e E2, independentemente um do outro, representam um
epbdxido ou éter de glicidilo e R representa um Jgrupo
espacador sendo uma cadeia de alquilo, de alcoxi ou de
polioxialquilo, tendo pelo menos 6 ou pelo menos 7 &atomos

catendrios (lineares).

Preferencialmente R ¢ um alcoxi ou polioxialguileno tal
como, por exemplo, um grupo compreendendo uma ou mais

unidades de etilenooxi ou propilenooxi ou suas combinacdes.

As resinas de epdxi flexiveis aromdticas compreendem
unidades de repeticdo derivadas de mondmeros contendo pelo
menos dois éteres de glicidilo aromédticos ou pelo menos um
éter de glicidilo aromédtico e um grupo de éter de glicidilo
separado por um grupo espacador, sendo O grupo espacador
uma cadeia de alquilo, de alcoxi ou de polioxialquilo,
tendo pelo menos 6, ou pelo menos 7 &tomos catenédrios

(lineares) .
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As resinas de epdxi flexiveis arométicas podem ser

geralmente descritas pela férmula (III):

E3-R-E4 (I,

na qual

E3 e E4, independentemente um do outro, representam um
grupo epdxi, um grupo de éter de glicidilo ou um grupo
aromdtico carregando uma fracdo de epdxi ou de éter de
glicidilo e em que ©pelo menos um de E3 e R4,
preferencialmente ambos, representam um grupo aromatico
carregando uma fracdo de epdxi, tal como um grupo de éter

de glicidilo.

0Os grupos aromdticos carregando fracdes de epdxi, tais como
grupos de éter de glicidilo, incluem, por exemplo, Jgrupos
de fenilo do éter de glicidilo, os quais podem ou ndo estar
substituidos, tais como por exemplo, mas ndo se limitando
a, éteres de glicidilo de p,p -diidroxibenzilo, de p,p’ -
diidroxifenilosulfona, de p,p -diidroxibenzofenona, de
2,2 -diidroxifenilosulfona, de p,p’ -diidroxibenzofenona, de
2,2-diidroxi-1,1-dinaftilometano, e os isdémeros 2,27, 2,37,

2,4, 3,37, 3,4, e 4,4 de diidroxidifenilometano, de

diidroxidifenilodimetilometano, de
diidroxidifeniloetilometilometano, de
diidroxidifenilometilopropilometano, de
diidroxidifeniloetilofenilometano, de
diidroxidifenilopropilenofenilometano, de
diidroxifenilobutilofenilometano, de
diidroxidifenilotoliloetano, de

diidroxidifenilotolilometilometano, de
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diidroxidifenilodiciclohexilometano, de

diidroxidifenilociclohexano ou suas combinacdes.

R representa um grupo espacador sendo uma cadeia de
alquilo, de alcoxi ou de polioxialquilo, tendo pelo menos 6

ou pelo menos 7 atomos catendrios (lineares).

As resinas de epdxi flexiveis podem ser preparadas, por
exemplo, pela reacdo dos correspondentes compostos hidroxi
alifédticos com um excesso de epicloroidrina, como por

exemplo descrito na Pat. dos E.U.A. No. 5,308,895,

As resinas de epdxi flexiveis aromaticas estédo
comercialmente disponiveis, por exemplo da Cardolite
Corporation, Newark, NJ, EUA, tal como por exemplo cCoOmo

Cardolite NC 514.

As resinas flexiveis podem estar tipicamente presentes nas
composicdes em quantidades de cerca de 5 a cerca de 25% p
com base no peso da composicdo precursora ou de

amortecimento.

Agentes de cura (endurecedores)

A formulacdo compreende adicionalmente um agente de cura
capaz de curar (reticular) as resinas de epdxi. O agente de
cura pode ser qgualquer agente de cura capaz de reticular
(curar) as resinas de epdxi e conhecido de um perito na
técnica. Preferencialmente, o agente de cura é capaz de
reticular a temperatura ambiente ou a temperaturas acima da
temperatura ambiente (25°C). Exemplos incluem agentes de
cura terminados em amina (aminas primadrias) mas também
aminas secundarias. Tais aminas incluem alquilos lineares

ou ramificados, poliéteres, algquiloaminas contendo grupos
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amina primédrios e/ou secundarios e também polimeros
terminados em amina contendo grupos aromadticos na sua
coluna vertebral. Preferencialmente, o agente de cura tem
um peso molecular maior do que 150 g/mol, por exemplo entre
200 e 700 g/mol. Tipicamente, o agente de cura tem um peso

molecular de menos do que 3000 g/mol.

Anidridos, incluindo dianidridos, e clanodiamidas ou
dicianodiamidas e seus derivados podem também ser usados
como agentes de cura. A escolha do agente de cura pode
determinar se a composicdo é uma composicdo de uma parte ou

de duas partes e a temperatura de cura étima da composicéo.

Para uma composicdo de dois componentes sdo tipicamente
usados agentes de cura de aminas primdrias ou secundarias
ou de anidrido. Para uma composicdo de um componente pode
ser usado um agente de cura de <cianocamida ou de

dicianoamida.

Exemplos de agente de cura adequado incluem aqgueles de

acordo com a fédrmula geral

RIRIN-RENRIH (V)

na qual Rl, R? e R* representam, independentemente um do
outro, hidrogénio, uma fracdo alquilo linear ou ramificada
ou polioxialquilo linear ou ramificada.

Os residuos R!, R? e R* podem conter um hidrocarboneto tendo
cerca de 1 a 25 &tomos de carbono ou um poliéter tendo de 3
a 25 Aatomos de carbono. Preferencialmente, um, mais
preferencialmente dois, e o0 mais preferencialmente todos os

R', R’ e R’ sdo hidrogénios.
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R® representa um grupo alquilo, alguiloamina,
poliamidoalquileno, poliaminoalquileno, algquilo éter ou
polioxialquileno linear ou ramificado. Preferencialmente,
R’ é um poliéter e o agente de cura é uma poliéteramina ou
uma poliéterdiamina incluindo aquelas poliéteraminas que
podem ser derivadas de polipropilenodxido ou
polietilenoéxido. R® pode ser também uma poliamidoamina ou
uma poliamidodiamina incluindo aquelas que podem ser
derivadas pela reacdo de um A&acido carboxilico dimero ou

trimero com uma poliéteramina.

Poliéteraminas adequadas incluem mas n&do estdo limitadas

aquelas correspondendo a fédrmula geral

HZN-C3HE-O-[C2HA-O-nCaHA-NH2,  (Va)
HIN-CIHE-O-[CIHB-O-NC3HB-NH2, (VD)

H2N-C{OCHIH-CH2-[O-CH2-C{CHIHI-O-CHZ-CH{CH3-NHEZ (Vo)

com n sendo entre 1 e 34 (inclusive), tal como por exemplo
1, 2, 3, 4, 5, ou entre 1 e 2 (tal como por exemplo 1,5 ou
1,7), entre 2 e 3 (tal como por exemplo 2,5 ou 2,7), entre
3 e 4 (e.g. 3,5 ou 3,7), entre 4 ¢ 5 (e.g. 4,5 ou 4,7), ou
n sendo 31, 32, 33 ou entre 31 e 33.

Podem também ser adequadas combinacbes de agentes de cura,
por exemplo, uma combinacédo de duas ou mais

poliéterdiaminas.

Exemplos de agentes de cura comerciais adequados incluem

(mas ndo estdo limitados a) agqueles disponiveis sob o nome
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comercial PC AMINE DA da Nitroil, Alemanha ou JEFFAMINE da

Huntsman, Bélgica.

Tipicamente, o um ou mais agentes de cura podem estar
presentes numa quantidade de cerca de 10 a cerca de 25% p,
com base na quantidade total da composicdo precursora ou da

composicédo de amortecimento da vibracédo.

Catalisadores da Cura

A composicdo pode adicionalmente compreender um catalisador
para a reacdo de uma resina de epdxi com um composto
curativo de epdbxi para a aceleracdo do processo de cura.
Tais catalisadores sdo bem conhecidos daqueles peritos na
técnica e incluem catalisadores orgénicos, tais como
ureias, imidazdis, e catalisadores inorgdnicos tais como
trihaletos de boro (por exemplo trifluoreto de boro) ou
catalisadores de sais de metal. Catalisadores de sais de
metal sdo preferenciais. Catalisadores de sais de metal
adequados incluem sais de metal do grupo I, de metal do
grupo II ou lantanoides em que o anido & selecionado de
nitratos, de iodetos, de tiocianatos, de triflatos, de
alcdéxidos, de ©percloratos e de sulfonatos. Nitratos,
iodetos, tiocianatos, triflatos e sufonatos incluindo os
seus hidratos sendo preferenciais e nitratos, incluindo os
seus hidratos, tais como por exemplo nitratos de célcio,

sendo particularmente preferenciais.

0O metal do grupo I preferencial (catido) ¢ 1litio e os
catides de metal do grupo II preferenciais sdo célcio e
magnésio com calcio sendo especialmente preferencial.
Conformemente, sais catalisadores preferenciais sdo nitrato

de lantéanio, triflato de lantédnio, iodeto de litio, nitrato
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de litio, nitrato de calcio e 0s seus hidratos

correspondentes.

A quantidade de catalisador usado pode variar dependendo da
reatividade (velocidade de cura) e estabilidade de
prateleira desejadas. Preferencialmente o catalisador esta
presente numa quantidade de 0,1 a 5 por cento em peso com
base no peso da composicdo de amortecimento da vibracdo ou

no peso total da formulacdo precursora.

Para a maioria das aplicacdes, o catalisador de metal seréa
usado de cerca de 0,05 a menos do que 15 partes por peso
com base no peso total da composicdo total. Catalisadores
ndo metdlicos podem ser geralmente usados em quantidades de

0,1 a 5% p com base no peso total da composicdo total.
O catalisador pode estar presente na parte A ou na parte B
ou em ambas de uma composicdo precursora de dois

componentes.

Plastificantes

As composicdes podem adicionalmente compreender
plastificantes para modificar a temperatura de transicgdo do
vidro da formulacdo. Os plastificantes podem ser usados
desta maneira para deslocar o pico do fator de perda para
gamas de temperatura onde o amortecimento da vibracéo
maximo ¢ desejado. Plastificantes adequados sdo compostos
poliméricos gque sejam compativeis com as resinas de epdxi.
Exemplos tipicos incluem polidis de poliéster, poliolefinas
tais como copolimeros de etileno e propileno, etc. Os
plastificantes tém tipicamente uma viscosidade de mais do
que cerca de 1000 cps a 25°C. Os plastificantes podem ter

valores de viscosidade de 25°C de cerca de 1000 cps até
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aqueles valores que sdo tipicos para pastas. Os
plastificantes podem estar presentes numa quantidade de 1 a

15% p. com base na gquantidade total da composicdo total.

Enchimentos esféricos

As composicdes compreendem adicionalmente uma combinacédo de
enchimentos esféricos ou essencialmente esféricos
(microesferas). Essencialmente esféricos significa que as
particulas nédo sdo esferas perfeitas mas podem ainda ser
melhor descritas como esferas. Os enchimentos esféricos sédo
ocos. Eles podem ser inorgdnicos ou orgénicos. “0cos”
significa que as esferas ndo s&do sdélidas. As esferas ocas
podem, por exemplo, conter um VvAacuo, um gas ou uma mistura
de gases ou um liquido ou uma mistura de liquidos ou uma

mistura de um ou mais gases e um ou mais liquidos.

Microesferas inorgédnicas:

Os enchimentos esféricos do segundo conjunto séo

microesferas inorgénicas.

A concha de tais microesferas inorgdnicas pode ser
selecionada de uma variedade de materiais inorgdnicos tais
como o6xidos de metal ou carbono, incluindo a titulo de

exemplo vidro ou cerdmicos, etc.

As microesferas inorgdnicas formam preferencialmente pds de
fluxo livre. Preferencialmente tém um tamanho de particulas
relativamente homogéneo. O tamanho de particula médio é
tipicamente entre <cerca de 1 e cerca de 300 um,
preferencialmente de cerca de 5 a cerca de 200 pm e mais
preferencialmente entre cerca de 10 e cerca de 100 pum. As
microesferas inorgénicas exibem ©preferencialmente uma

densidade de menos do que cerca de 0,5 g/cm?, mais
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preferencialmente de entre cerca de 0,1 e cerca de 0,45
g/cm’ e especialmente preferencialmente de entre cerca de

0,1 e cerca de 0,4 g/cm’.

As microesferas inorganicas s&o preferencialmente
selecionadas para terem uma forca de esmagamento vantajosa
tal que essencialmente sobrevivam ao processamento do
precursor incluindo mistura e extruséo. Elas sédo
preferencialmente selecionadas tal que pelo menos 85% e
mais preferencialmente pelo menos 920% de uma guantidade de
tais microesferas incluidas no precursor sobrevivam a
aplicacdo de uma pressdo de pelo menos 2.500 e mais
preferencialmente de pelo menos 4000 psi (libras por

polegada quadrada) ao precursor.

As microesferas inorgédnicas Uteis na presente invencdo tém
preferencialmente uma superficie exterior lisa ao invés de

uma superficie exterior aspera.

Microesferas inorgénicas ocas especialmente preferenciais
incluem microesferas de vidro. Microesferas de vidro ocas
estdo comercialmente disponiveis, por exemplo, da 3M
Company, St. Paul, Mn, EUA, sob a designacdo comercial

SCOTCHLITE.

Microesferas orgédnicas:

As composicdes proporcionadas aqui também contém
microesferas orgénicas no primeiro conjunto. As
microesferas séo ocas, em que “ocas” tem o mesmo

significado como descrito acima.

As microesferas orgénicas sdo microesferas poliméricas. As

microesferas poliméricas sdo feitas de polimeros orgénicos,
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i.e. materiais compreendendo unidades de repeticéo
derivadas de mondmeros contendo pelo menos uma ligacdo
carbono-carbono insaturada. Exemplos tipicos de polimeros
adequados incluem, mas ndo estdo limitados a, polimeros ou
copolimeros de acrilonitrilo, polimeros ou copolimeros de
acrilato, polimeros ou copolimeros de vinilideno, polimeros
ou copolimeros de poliacetato, polimeros ou copolimeros de
poliéster, copolimeros de cloreto de
vinilideno/acrilonitrilo, copolimeros de
acrilato/acrilonitrilo ou suas combinacdes.

0 didmetro médio das microesferas orgénicas é
preferencialmente entre 15 e 200 um e mais
preferencialmente entre 20 e 180 um. Tipicamente, as
microesferas orgénicas tém uma baixa densidade, tipicamente

uma densidade de entre 0,01 e 0,3 g/cm3.

Preferencialmente, as microesferas orgénicas séo
compressiveis. Isto significa que o volume de microesferas
orgénicas compressiveis é diminuido gquando elas sé&o
sujeitas a uma  pressao de, por exemplo, 5 bar.
Preferencialmente, elas sdo elasticamente compressiveis,
i.e. elas regressam essencialmente a sua forma e/ou

dimens&do original quando a pressédo é removida.

As microesferas podem estar n&do expandidas ou pré-
expandidas. Um exemplo de microesferas orgédnicas adequadas
sdo microesferas pré-expandidas. As microesferas orgénicas
pré-expandidas podem compreender uma concha de polimero
compreendendo, por exemplo, copolimeros de
acrilonitrilo/acrilato ou copolimeros de cloreto de
vinilideno/acrilonitrilo. A concha pode encapsular um

nucleo compreendendo, por exemplo, mas ndo se limitando a,
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vacuo, ar, nitrogénio, ou um ou mais hidrocarbonetos

essencialmente (a temperatura ambiente) gasosos.

Microesferas ocas orgénicas pré-expandidas estédo
comercialmente disponiveis, por exemplo, da Lehmann & Voss,

Hamburgo, Alemanha sob a designacdo comercial DUALITE.

Os enchimentos esféricos podem estar presentes numa
quantidade de cerca de 10 por cento por peso ou mais, e
mais preferencialmente de cerca de 15 por cento por peso ou
mais com base no peso total da composicdo precursora ou da
composicdo de amortecimento da vibracdo. Preferencialmente
o enchimento esférico estd presente numa quantidade de
cerca de 10 a cerca de 35% p. com base no peso total da
composicdo precursora ou da composicdo de amortecimento da

vibracéo.

A composicdo compreende uma combinacdo de microesferas
inorganicas ou orgénicas. Tipicamente, a composicéo
Q.

compreende uma quantidade maior (como determinada em % p)

de microesferas inorgdnicas do que orgénicas.

Tipicamente, as microesferas inorgédnicas estdo presentes
numa quantidade de cerca de 8 a cerca de 30% p e as
microesferas organicas podem estar presentes numa
quantidade de pelo menos 1% p ou pelo menos 2% p e estédo
tipicamente compreendidas numa quantidade de cerca de 1 a
cerca de 10% p com base na gquantidade total da composicédo

total.

As microesferas podem ser do mesmo ou de diferentes
tamanhos. Por exemplo, um primeiro conjunto de microesferas

pode ter um didmetro de particula médio de cerca de 5 a
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cerca de 105 pm e um segundo conjunto de microesferas pode

ter um tamanho de particula médio de cerca de 90 a 200 pum.

As composicdes compreendem uma combinacdo de microesferas
inorganicas e organicas. Nessas combinacdes, as
microesferas orgénicas podem ter um didmetro maior (e.g. de
cerca de 90 a cerca de 200 pm mas ndo se limitando a eles)
do que as esferas inorgénicas (e.g. de cerca de 5 a cerca

de 105 pm mas ndo se limitando a eles).

Adjuvantes

As composicg®es podem conter um ou mais adjuvantes. Os
adjuvantes podem ser materiais conhecidos usados na
preparacdo de composicgdes contendo epdxi. Adjuvantes
tipicos incluem enchimentos adicionais, i.e. enchimentos
ndo esféricos, diluentes reativos, promotores da adeséo,
pigmentos (pigmentos inorgdnicos ou orgénicos incluindo mas
ndo se limitando a éxido férrico, pd de tijolo, negro de
carbono, ¢6xido de titdnio e similares), retardadores de

chama, antioxidantes, etc.

Métodos para preparacgdo das composicgdes de amortecimento da

vibracdo e dos seus precursores

As composicgbdes de amortecimento da vibracdo sdo preparadas
pela cura da composicdo precursora. Preferencialmente, as
composicdes precursoras Sdo curaveis a temperatura ambiente
ou a temperaturas maiores do que a temperatura ambiente

(25°C) .

As composi¢des precursoras contém os ingredientes descritos
acima. Preferencialmente, a composicdo precursora €& uma
composicéo de duas partes contendo uma parte A

compreendendo o endurecedor (agente de cura) e um
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componente B gseparado compreendendo a resina de epdxi
flexivel e rigida. Os enchimentos esféricos podem estar

compreendidos na parte A ou na parte B ou em ambas.

Os componentes estdo presentes em quantidades eficazes para
originar composi¢des precursoras extrudadveis. Num sistema
de duas partes, ambas as partes sdo preferencialmente
extruddveis para permitir a distribuicdo e a mistura em
cartuchos Pac duplos. A taxa de extrusdo de cada parte pode
ser medida pelo uso de um cartucho de 300 mL da Semco
(disponivel das PPG Industries, Hamburgo, Alemanha) através
de uma abertura de bocal de 4 mm e uma pressdo de 5 bar a
temperatura ambiente (25°C). A taxa de extrusdo resultante
é preferencialmente acima de 40 g/min, mais

preferencialmente pelo menos 45 g/min.

Além disso, os componentes, em particular as primeira e
segunda resinas de epdbdxi, o0 agente de cura e os enchimentos
esféricos estdo presentes em quantidades eficazes tais que
resulte uma composicdo de amortecimento da vibracdo com um
pico do fator de perda de pelo menos 0,4, preferencialmente

pelo menos 0,5.

O pico do fator de perda da composicdo de amortecimento da
vibracdo estd preferencialmente a uma temperatura entre 30

e 100°C, mais preferencialmente entre 55 e 85°C.

A amplitude de temperatura, a gqual o fator de perda é maior
do que 0,2, é preferencialmente pelo menos 30°cC,
preferencialmente 40°C e mais preferencialmente pelo menos

45°C.
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Preferencialmente, a composicédo de amortecimento da
vibracdo tem um méddulo de Young no pico do fator de perda

de 70 a 150 MPa.

Preferencialmente, os ingredientes e as suas quantidades
sdo escolhidos tal que as composicdes de amortecimento da
vibracdo tenham uma densidade de menos do que cerca de
0,90, menos do que cerca de 0,70 ou menos do que cerca de
0,060 g/cm?, preferencialmente menos do que cerca de 0,50
g/cm3 e mais preferencialmente menos do que cerca de 0,45

g/cm’.

Além disso, os componentes, em particular as resinas de
epdxi flexiveis e rigidas, o agente de cura e o0s
enchimentos esféricos, podem estar presentes em quantidades
tais que as composicdes de amortecimento da vibracdo tenham
um médulo de Young a temperatura ambiente (25°C) de pelo
menos cerca de 450, preferencialmente pelo menos cerca de

600 MPa e tipicamente menos do que cerca de 1500 MPa.

As guantidades dos componentes, em particular as resinas de
epdxi flexiveis e rigidas, o agente de cura e o0s
enchimentos esféricos, podem ser escolhidas tal que as
composicdes de amortecimento da vibracdo tenham um mdbédulo

de Young a 100°C de mais do que cerca de 10 MPa.

O fator de perda, a amplitude de temperatura no pico do
fator de perda e o mbédulo de Young, etc., podem ser

determinados por ATMD.

Numa forma de realizacdo tipica de wuma composicdo de
amortecimento da vibracdo ou da sua composicdo precursora

como descrito aqui, as resinas de epdxi rigidas estéo
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presentes numa quantidade de cerca de 25 a cerca de 35% p.
com base no peso total da composicdo. As resinas de epdxi
flexiveis podem estar presentes numa gquantidade menor do
que as resinas de epdxi rigidas. Quantidades tipicas de
resinas flexiveis variam de 9 a cerca de 20% p. com base no
peso total das composicdes. 0Os agentes de cura podem estar
presentes em quantidades de cerca de 12 a cerca de 18% p.

com base no peso total das composicdes.

Os enchimentos esféricos podem estar presentes em
quantidade de cerca de 18 a cerca de 32% p. com base no
peso total da composicédo, preferencialmente de cerca de 2 a
8% p. de microesferas orgdnicas e de cerca de 6 a 30% de
microesferas inorgénicas. Além disso, a composicdo pode

conter de cerca de 3 a 10% de plastificantes.

O processo de preparacdo da composicdo de amortecimento da
vibracdo envolve o contacto da formulacdo precursora com um
substrato, o qual é tipicamente um substrato de vibracéo
sob condigdes operacionais. O substrato pode ser qualquer
substrato para o qual é desejado amortecimento ou atenuacéo
do som. Tal substrato pode ser metal, madeira, pléstico, ou

pléastico reforcado com fibra.

A formulacdo pode ser usada numa ampla variedade de
indtstrias incluindo a industria automdével, a indistria dos
eletrodomésticos e a industria da construcdo. Portanto, &
também proporcionado o uso das composicdes descritas aqui
no amortecimento das vibracdes, tal como por exemplo
veiculos a motor, motores a Jjato, ou ventiladores. A
formulacédo é particularmente vantajosa na medida em que é
de baixa densidade e baixa viscosidade tal que ela possa

ser extrudada ou injetada em objetos de forma irregular tal
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como ©0Ss Ccorpos ou componentes de veiculos automdbveis,
aeronaves ou embarcacdes ou os alojamentos de aparelhos ou
partes conectadas (diretamente ou indiretamente) aos
aparelhos ou seu alojamento, ventiladores, tais como
ventiladores de joeira e seus alojamentos incluindo
componentes conectados aos ventiladores e/ou seus
alojamentos tais como por exemplo ventiladores guias
exteriores de avides. Aparelhos tipicos incluem motores de
combustdo, bombas, aparelhos elétricos, motores a jato,

motores movidos a ar.

Portanto, a composicdo de amortecimento da vibracdo e a sua
composicdo precursora sdo particularmente adequadas para o
amortecimento da vibracdo em aeronaves, embarcacdes e
veiculos de motor tais como carros, camides, motocicletas,

comboios, navios, avides, etc.

A  formulacdo da invencdo pode ser contactada com o
substrato por gquaisquer meios conhecidos na técnica, por
exemplo pelo seu revestimento, pintura ou espalhamento ou
pela sua injecdo no substrato. Podem ser usadas ferramentas

de aplicacdo conhecidas na técnica para este propdsito.

Logo que a formulacdo seja contactada com o substrato,
permite-se que a formulagcdo cure, o gue pode ocorrer a

temperatura ambiente ou aquando da aplicacdo de calor.

Os seguintes exemplos sdo proporcionados para ilustrar
adicionalmente a invencdo sem a intencdo de limitar a

invencdo a eles.
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EXEMPLOS E METODOS

1. Medicdes de Anadlise Térmica Mecédnica Dindmica (ATMD)

As medicdes de ATMD foram tomadas em amostras de 5 mm x 10

mm tendo uma espessura de cerca de 1,5 mm.

1.1 Preparacdo da Amostra:

A composicdo precursora foil extrudada de um cartucho Mixpac
de 400 mL equipado com um bocal de mistura do tipo MC 13-18
da MIXPAC (Mixpac Systems, AG, Rotkreuz, Suica). O produto
foi depois espalhado até uma espessura de cerca de 1,5 mm
usando um revestidor de laboratodrio.

Os espécimes foram curados durante 24 h a TR seguindo-se 2
h a 100°C num forno de ar forcado. Apds arrefecimento,
espécimes de 5 mm x 10 mm foram cortados das amostras
curadas e sujeitos a medig¢des de ATMD usando um DTAM V
(disponivel da Rheometric Scientific Inc., Piscataway, NJ

08854, EUA).

As definicbes do teste de DMTA V para o pico do fator de
perda, do médulo de Young e da temperatura de transicdo do

vidro foram:

modo de dobra de consola unica

orientacdo da montagem acionadora: horizontal
teste de rampa de temperatura dinémica

gama de temperatura: -50°C/+200°C

taxa de aquecimento: 2°C/min

frequéncias: 1 Hz, 10 Hz

tensdo: 0,05%
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1.2 Medigdo do pico do fator de perda e da temperatura de

transicdo do wvidro

O tan delta, a razdo do mbédulo de perda em relacdo ao
médulo de armazenamento (fator de perda), é medido no modo

de dobra sob as condicgdes como descrito acima.

1.3 Determinacdo da amplitude de temperatura no pico do

fator de perda

A amplitude de temperatura foi obtida pelo registo do tan
delta versus a temperatura aplicada, medindo o pico do
fator de perda e medindo a Jjanela de temperaturas a volta
do pico do fator de perda ao qual um tan delta de 0,2 ou

acima era ainda medido.

1.4 Determinagdo do médulo de Young

0 mdédulo de Young (a razdo da amplitude do stress em
relacdo a amplitude da tensdo medida no modo de tracdo ou
de dobra da ATMD como descrito acima) foi determinado as

temperaturas indicadas.

2. Resisténcia a compressédo

A resisténcia a compressdo da composicdo baseada em epdxi
curada foi medida de acordo com ASTM D695. Um cartucho de
400 mL da “Mixpac” adequado para a razdo mista B/A 2/1 foi
enchido manualmente até 400 mL com as partes A e B numa
razdo de 1:2 por volume. Um bocal de mistura do tipo MC 13-
18 da MIXPAC (Mixpac Systems, AG, Rotkreuz, Suica) foi
equipado no cartucho. Cerca de 50 g foram assim extrudados
num molde revestido a Teflon tendo as dimensdes de 12,7 mm
(altura) x 12,7 mm (largura) x 25 m (comprimento) e estando

aberto de um lado principal.
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O molde foi colocado num forno de ar forcado e sujeito a um
programa de cura. A temperatura do forno foi mantida
durante 24 horas a 23°C, depois a temperatura foi mantida a
100°C durante 2 horas, de modo a curar a composicido baseada
em epdxi. Apds a cura durante 2 horas a 100°C ter sido
completada, a composicdo baseada em epdxi curada foi

arrefecida até 23°C ao longo de um periodo de 45 minutos.

Os espécimes do teste foram comprimidos ao longo do seu
eixo de 25 mm a uma velocidade de cruzeta de tensdémetro
constante de 1 mm/min pelo uso de um Testador de Tensdo
Modelo Zwick 27030 (Zwich GmbH & CO., Ulm, Alemanha),

equipado com capacidade de aquecimento.

A  resisténcia a compressdo foi medida quer a 23°C
(temperatura ambiente), gquer a 100°C. Os espécimes do teste
foram precondicionados no equipamento aquecido durante pelo
menos 30 minutos antes do teste a 100°C.

Pelo menos trés amostras foram medidas para cada composicéo
de epdxi e a média dos resultados calculada e registada em

MPa.

3. Viscosidade de Brookfield

A viscosidade pode ser medida usando um modelo RVFE equipado

com um veio N° 7 rodando a 2 RPM e a 25 +/- 2°C.

4. Densidade

A densidade das composicdes baseadas em epbdxi curadas foi
medida de acordo com ASTM Dl1622. Amostras da composicédo
baseada em epdbdxi foram preparadas pela moldagem dos
precursores correspondentes em moldes e cura num forno de
ar forcado usando o programa de temperatura como descrito

sob o método do teste “Resisténcia a Compressdo”. As
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amostras curadas da composicdo Dbaseada em epdxi foram
removidas dos moldes e a suas dimensdes exatas registadas.
Cada amostra foi pesada e a densidade calculada e registada

em gramas por cm.

5. Taxa de extruséo

A taxa de extrusdo foi determinada pela medicdo da
quantidade extrudada apds 60 s de aplicacdo de uma pressdo

de 5 bar através de um bocal de 4 mm.

Um cartucho de 400 mL da ™“Mixpac” adequado para a razéo
mista B/A 2/1 foi enchido manualmente até 400 mL com as
partes A e B numa razdo de 1:2 por volume. Um bocal de
mistura do tipo MC 13-18 da MIXPAC (Mixpac Systems, AG,
Rotkreuz, Suica) foi equipado no cartucho. O produto foi
extrudado do cartucho pelo uso de uma pistola de
distribuicdo pneumdtica a uma pressdo de 5 bar durante 60
segundos. Foram feitas medidas a condicdes ambientais
(25°C) . Cada precursor foi avaliado 3 vezes e a média dos

resultados foli expressa em g/min.

6. Materiais

EPIKOTE 232 Resina de epdxi rigida, uma combinacido de
resina de bisfenol A e de bisfenol F,
disponivel da Resolution Performance Products,
Houston, TX 77002, EUA

CARDOLITE NC 514 Resina de epdxi flexivel, disponivel da
Cardolite Europe N.V., Bélgica

CARDOLITE NC 513 Eter de glicidilo de fenol de alquilo, diluente
reativo, disponivel da Cardolite Europe N.V.,
Bélgica

SCOTCHLITE D32/4500 Esferas de vidro ocas, tamanho de particula

(referido como média 85 pm, disponivel da 3M, St. Paul,

“bolhas de vidro”) Minnesota, E.U.A.

DUALITE E065/135D Esferas de polimero pré-expandidas feitas de

(referido como copolimero de acrilonitrilo, tamanho de

“Dualite”) particula média 130 pm, densidade: 0,065 g/cm?,
disponivel da Lehmann & Voss Co., Alemanha
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LICOCENE PPA 330 Copolimero de etileno-l-propeno como pasta
translicida; plastificante, disponivel da
Clariant, Alemanha

JEFFAMINE D230 Poliéteramina com peso molecular de 230, agente
de cura, disponivel da Huntsman Corporation,
EUA

ANCAMINE Kb54 Fenol de tris-(dimetiloaminometilo), disponivel
da Air Product Chemicals Europe, Holanda

1-H imidazol disponivel da BASF, Alemanha

Nitrato de céalcio catalisador, disponivel da Merck, Alemanha

tetraidratado

(referido como
“nitrato de calcio”)

APYRAL 24 Esferas de hidrdéxido de aluminio, tamanho de
particula (Dsp = 8 pm) disponivel da Nabletc
AG, Schwandorf, Alemanha

7. Exemplos 1 e 2

Preparacdo de uma composicdo precursora de dols componentes

Preparacdo da parte A

A JEFFAMINE D230 foi colocada num misturador mecédnico 2-1
ao qual foi adicionada EPIKOTE 232 em porcgdes a temperatura
ambiente e sob mistura. A mistura foi continuada durante 60
min a TA. A mistura foi depois aquecida até 80°C e mantida
a esta temperatura durante 60 min adicionais. Nitrato de
calcio e imidazol foram adicionados e misturados até ambos
0os materiais estarem completamente dissolvidos. A mistura
foi depois arrefecida até a TA seguindo-se a adicdo de
ANCAMINE K54. A mistura homogénea, as bolhas de vidro foram
adicionadas e misturadas durante cerca de 30 min. Depois,
as microesferas DUALITE foram adicionadas e misturadas
durante 15 min rendendo uma pasta Dbranca homogénea. Os
ingredientes foram wusados nas quantidades mostradas na

tabela 1.
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Preparacdo da parte B

A resina Dbésica (parte B) da presente invencdo foi
preparada pela combinacdo dos ingredientes listados na
tabela 2 num misturador mecdnico de 2 litros. Uma
temperatura de menos do que 35°C foi mantida durante o
processo de mistura, usando 4agua de arrefecimento. As
resinas de epdxi EPIKOTE 232, CARDOLITE NC 514 e CARDOLITE
NC 513 foram misturadas com copolimero de etileno propeno
(plastificante) durante cerca de 30 minutos. Apds se
alcancar uma mistura homogénea, as microesferas de wvidro
foram adicionadas e misturadas durante 15 min. Num passo
final, as microesferas poliméricas foram adicionadas a
mistura e misturadas até a homogeneidade. Estas misturas
eram pastas tendo uma consisténcia lisa e uniforme. Os
ingredientes foram usados nas quantidades como mostradas na

tabela 2 (Bl e B2).

Preparacdo da composicdo de amortecimento da vibracdo (A +
B)

As partes A e B foram combinadas numa razdo de A:B de 1:2
v/v usando um cartucho de 400 mL adequado para misturar a
razdo 2/1, da “Mixpac”. Um bocal de mistura do tipo MC 13-
18 da MIXPAC (Mixpac Systems, AG, Rotkreuz, Suica) foi

equipado no cartucho.

As composicdes precursoras foram extrudadas (a taxa de
extrusdo foi de 40 g/min) num transportador (uma lamina de
PTFE) e foram depois espalhadas até uma espessura de cerca
de 1,5 mm pelo uso de um revestidor de laboratdério. Os
espécimes foram curados durante 24 h a TA seguindo-se 2 h a
100°C num forno. Apds arrefecimento até a TA, os espécimes
foram sujeitos ao procedimento de teste ATMD descrito

acima. Os resultados sdo mostrados na tabela 3 (Ex 1).
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8. Exemplo comparativo (C1l)

A parte A, a parte B e a composicdo curada de A + B foram
preparadas como descrito acima para o exemplo 1 com a
excecdo de que as bolhas de vidro ou as microesferas
poliméricas foram substituidas por hidréxido de aluminio

esférico (APYRAL 24).

A composicdo das partes A e B é mostrada nas tabelas 1 (A2)
e 2 (B3) e as propriedades mecédnicas da composicdo curada

sdo mostradas na tabela 3 (Cl).

Tabela 1: Composicdo da parte A

Al (% p.) | A2 (% p.)
JEFFAMINE D230 44 44
EPIKOTE 232 11 11
ANCAMINE Kb54 12 12
Nitrato de céalcio | 6 6
lH-imidazol 1 1
“Bolhas de vidro” | 22
“Dualite” 4
APYRAL 24 26
Total 100 100

Tabela 2: Composicdo da parte B

Bl (% p.) B2 (% p.) B3 (% p.)
EPIKOTE 232 42 42 42
CARDOLITE NC 514 20 20 20
CARDOLITE NC 513 6 6 6
Bolhas de wvidro 20 22
Copolimero de etileno e propileno 8 8 8
Dualite 4 2
APYRAL 24 24
Total 100 100 100




36

Tabela 3: Propriedades mecédnicas das composic¢des curadas
Ex 1 Ex 2 Cl
Composicgéo Al + Bl Al + B2 A2 + B3
Pico do fator de perda > 0,45 > 0,45 > 0,45
Tv (°C) 69 80 75
Médulo de Young a 25°C (MPa) > 900 > 900 > 900
Médulo de Young a 100°C (MPa) 14 26 7
Médulo de Young no pico do fator de 75 88 48
perda (MPa)
Amplitude de temperatura com um fator | 46 40 > 40
de perda maior do que 0,2 (°C)
Resisténcia a compressdo a 25°C (MPa) 15
Tabela 4: Composicdo em % p. do Ex 1 acima

Matéria-prima Partes | ¥ peso

EPIKOTE 232 94,88 31,63

CARDOLITE NC 514 40 13,33

CARDOLITE NC 513 12 4,00

“Bolhas de vidro” 61,95 20,65

Copolimero de etileno e propeno | 16 5,33

“Dualite” 12 4,00

JEFFAMINE D230 44,33 14,78

ANCAMINE K54 11,8 3,93

Nitrato de céalcio 6,04 2,01

1H-imidazol 1 0,33

Total 300 100

Lisboa, 03 de Maio de 2013




REIVINDICACOES

Uma composicdo precursora curavel para preparacido de
uma composicdo de amortecimento da vibracdo tendo uma
densidade de menos do que 0,9 g/cn@ compreendendo a

referida composicdo precursora

(i) uma ou mais resinas de epdxi rigidas,

(ii) uma ou mais resinas de epdxi flexiveis,
(iii) um primeiro conjunto de microesferas ocas,
(iv) um segundo conjunto de microesferas ocas em

que as microesferas do primeiro conjunto @ sé&o
diferentes em composicdo das microesferas do segundo

conjunto e,

um agente de cura capaz de reticular as resinas de
epdxi rigidas e flexiveis e em que as microesferas do
primeiro conjunto sdo microesferas orgénicas, e em que

as microesferas do segundo conjunto sdo inorgénicas.

A composicdo precursora da reivindicacdo 1 em que a

resina flexivel é uma resina aromética.

A composicdo precursora de acordo com qualquer uma das
reivindicacdes precedentes em que as microesferas do
primeiro conjunto tém um didmetro médio de cerca de 90

pm a 200 pm.

A composicdo precursora de acordo com qualquer uma das
reivindicacdes precedentes em que as microesferas do
segundo conjunto tém um didmetro de particula médio de

cerca de 5 pm a cerca de 105 pm e as particulas do



10.

11.

primeiro conjunto tém um didmetro de particula médio de

cerca de 90 pum a 200 pm.

A composicdo precursora de acordo com qualquer uma das
reivindicacbes precedentes em que a resina de epdxi
rigida ¢ derivada de Dbisfenol A, de Dbisfenol F

funcionalizados pelo epdxi ou uma sua combinacéo.

A composicdo precursora de acordo com qualgquer uma das
reivindicacdes precedentes em que as microesferas do
primeiro conjunto sdo orgdnicas e estdo presentes numa

quantidade de cerca de 2 a 8% p..

A composicdo precursora de acordo com qualquer uma das
reivindicacdes precedentes em que as microesferas do
segundo conjunto sdo inorgénicas e estdo presentes numa

quantidade de cerca de 18 a cerca de 32% p..

A composicdo precursora de acordo com qualguer uma das
reivindicacdes precedentes sendo injetédvel através de
um bocal de 4 mm a condicdo ambiente e a uma pressdo de

5 bar.

Uma composicdo de amortecimento da vibracdo obtenivel
pela cura de uma composicdo precursora de acordo com

qualquer uma das reivindicacdes 1 a 8.

A composicéao de amortecimento da vibracéo da
reivindicacdo 11 tendo um Mbédulo de Young de pelo menos

10 MPa a 100°C.

A composicdo de amortecimento da vibracdo de acordo com

qualgquer uma das reivindicacdes 9 ou 10 tendo wuma



amplitude de temperatura no pico do fator de perda de

pelo menos 40°C.
12. A composicdo de amortecimento da vibracdo de acordo com
qualguer uma das reivindicacdes 9 a 10 tendo um fator

de perda de pelo menos 0,45.

13. Um método de ©preparacdo de uma composicdo de

amortecimento da vibracéo, 0 referido método
compreendendo
a) proporcionar de uma composicdo precursora de

acordo com qualguer uma das reivindicacdes 1 a 10,
b) contacto da composicdo  precursora com  uma
superficie,

c) cura da composicdo precursora.

14. Um artigo compreendendo a composicdo de amortecimento
da vibracéo de acordo com qualquer uma das

reivindicacdes 9 a 13.
15. Uso de uma composicdo de acordo com qualquer uma das

reivindicacdes 9 a 12 para o amortecimento de vibracdes

em componentes de vibracédo.

Lisboa, 03 de Maio de 2013
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